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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren 
und eine Vorrichtung zum Uberwachen und/oder Steu- 
ern und Regeln eines Granulations-, Agglomerations-, 
Instantisierungs-, Coating- und Trocknungsprozesses 
In einer Wirbelschicht Oder einer bewegten Schuttung 
durch Bestimmung der Produktfeuchte. 
[0002] Zum Stand der Technik sind indirekte Verfah- 
ren zur Bestimmung der Produktfeuchte, beispielsweise 
uber eine Bilanzierung der Ein- und Ausgangsstrome 
bekannt, woraus die Produktfeuchte ermittelt wird. Ge- 
messen werden die Zu- und Abluftbedingungen (Tem- 
peratur und Feuchte) sowie der Volumenstrom der Zu- 
und Abluft und die Sprtihrate. Aus vielen verschiedenen 
MeBstellen (Minimum sieben MeBgrdBen) resultiert ei- 
ne entsprechend groBe Anzahl an MeBfehlern und da- 
durch eine nicht exakt zu bestimmende Produktfeuchte. 
Probleme ergeben sich insbesondere bei Prozessen die 
eine schnelle Regelung erfordern, beispielsweise die 
Erfassung des Abschaltpunktes fur das Spriihen beim 
Granulieren. Eine indirekte Messung der Produktumge- 
bungsfeuchte kann durch einen kapazitiv messenden 
Fuhler der direkt im Wirbelbett positioniert ist, erfolgen. 
In der Regel ist der eigentliche MeBfuhler mit einer was- 
serdampf durchlassigen Schutzkappe umgeben, durch 
die der Wasserdampf diffundieren muB, der dann ent- 
sprechend vom Fuhler detektiert wird. 
[0003] Problematisch ist hierbei, das es sich dabei urn 
ein trages MeBverfahren handelt. Beim Granulieren 
wird sich In der Produktumgebung stets eine nahezu mit 
Wasser gesattigte Luftatmosphare einstellen, die am 
Sensor zu Kondensation fuhren kann (sog. Uberfeuch- 
ten des Fuhlers). Das kondensierte Wasser braucht we- 
sentlich langer, bis es uber die Schutzkappe wieder 
nach auBen abgegeben wird. Wahrend dieser Zeit liegt 
das MeBsignal stets bei 1 00 % Luftfeuchtigkeit. 
[0004] Weiterhin konnen Verschmutzungen des Sen- 
sors zu erheblichen Fehlmessung fuhren. AuBerdem ist 
infolge der teilweise stark abrasiven Krafte durch das 
fluidisierte Produkt eine nur geringe Standzeit des Sen- 
sor vorhanden. 

[0005] Mit Hilfe der NIR-Spektroskople kann nur die 
Oberflachenfeuchte gemessen werden. Es ist hierbei in 
der Regel ein sehr hoher Kalibieraufwand und eine auf- 
wendige mathematische Auswertung und Mitteiung des 
MeBsignals erforderlich. 

[0006] Der IR-Sensor kann in der Wirbelschicht nur 
uber ein wandbundiges Fenster integriert werden, so 
daB sich Probleme durch Zusetzen des Fensters erge- 
ben, weil dies zur sofortigen Reflexion der Strahlung 
fuhrt. Eine Messung ist dann ausgeschlossen. 
[0007] Weiterhin ist durch die kurze Wellenlange und 
die dadurch vorhandene, hohe Reflexion der Strahlung 
keine Eindringtiefe in die Wirbelschicht beziehungswei- 
se das Produkt vorhanden. Es kann also nur die Ober- 
flachenfeuchte erfaBt werden. 

[0008] SchlieBlich sind noch die AbhSngigkeit des 



MeBsignals von der KorngroBe und von der Schuttdich- 
te und die Abhangigkeit des MeBsignals vom Farbwech- 
sel und der daraus resultlerende hohe Kalibrieraufwand 
nachteilig. 

5 [0009] Eine Feuchtemessung kann auch uber eine 
Impedanzmessung mit zwei Elektroden auf elektrisch 
isolierenden Substrat (PTFE), die uber eine feuchte- 
empfindliche Schicht eines elektrolytischen Festkorpers 
(Wasserdampf durchlassig) elektrisch leitend miteinan- 

10 der verbunden sind, erfolgen. Gemessen wird eine 
Gleichgewichtsfeuchte, die sich in der Produktumge- 
bung einstellt. Die direkte Produktfeuchte wird nicht ge- 
messen. Die Standzeit des Sensors in der Wirbelschicht 
ist sehr unbefriedigend. 

15 [0010] Weiterhin ist es bekannt, die GroBen Zu- und 
Ablufttemperatur, Volumenstrom, Zu- und Abluftfeuchte 
und die Spruhrate zu erfassen. Uber diese GroBen sind 
in der Regel jedoch nur indirekte Informationen uber das 
tatsachliche Produkt bzw. den sich im Produkt einstel- 

20 lenden Wassergehalt zu erwarten. 

[0011] Sichere Aussagen sind in der Regel nur mit 
Offline-MeBverfahren wie Trockengewichtsbestim- 
mung, Vakuum-Trockenschrank, Exsikkatormethode, 
Infrarotwaage oder durch die Karl-Fischer-Titration 

25 mogiich. 

[001 2] Diese Verfahren sind jedoch sehr zeitaufwen- 
dig und erfordern fur eine Feuchtebestimmung einen 
Zeitaufwand von 10 min bis zu einem halben Tag, so 
daB diese Methoden keine prozeBbegleitenden Aussa- 

30 gen ermoglichen. 

[0013] Eine wertere Moglichkeit das Ergebnis bzw. 
den Verlauf eines Granulationsprozesses zu erfassen, 
stellt die Moglichkeit dar, die PartikelgroBe bzw. die 
KorngroBenverteilung wahrend eines Prozesses direkt 

35 zu bestimmen bzw. zu messen. 

[0014] Die dafur bekannten Verfahren, wie Ultra- 
schallmessung oder Laser-Beugungs-Spektroskopie, 
sind gekennzeichnet durch einen sehr hohen apparati- 
ven Aufwand und durch auBerst komplizierte mathema- 

40 tische und statistische Auswerteverfahren. 

[0015] Fur die Messung sind in der Regel definierte 
MeBstrecken, z.B. ein definierter Bypass fur das Pro- 
dukt erforderlich, wodurch ein Einsatz direkt in der Wir- 
belschicht nicht mogiich ist. 

45 [0016] Eine Reproduzierbarkeit des Verfahrens ist in 
der Regel nur bedingt gegeben. 

[0017] Bei alien bekannten Verfahren zum Steuern 
beziehungsweise Regeln der eingangs erwahnten Pro- 
zesse ist nachteilig, daB sie entweder zu trage und/oder 
so zu storanfallig und/oder nicht genau genug sind und da- 
her nur fur bestimmte Produkte eine begrenzte Praxis- 
tauglichkeit vorhanden ist. 

[001 8] Auf gabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein 
Verfahren der eingangs erwahnten Art sowie eine Vor- 
55 richtung zu schaffen, wobei zuverlassig unter den bei 
solchen Prozessen herrschenden, erschwerten Bedin- 
gungen insbesondere hinsichtlich der Zuganglichkeit 
des Produkts, der Verschmutzung und der Standzeit 
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des Sensors und dergleichen, mit hoher MeBgenauig- 
keit die Produktfeuchte gemessen und diese MeBgr6Be 
zum Steuern beziehungsweise Regeln des Prozesses 
verwendbar ist. Insbesondere soli diese Feuchtemes- 
sung ein Ergebnls liefern, daB direkt als MaB fur be- 
stimmte Produkteigenschaften verwendbar ist. 
[0019] AuBerdem soli die Messung auch fur unter- 
schiedliche Produkte ohne aufwendige Anpassung und 
Kalibrierung anwendbar sein. 

[0020] Zur Losung dieser Aufgabe wird vorgeschla- 
gen, daB zumindest wahrend eines ProzeBabschnittes 
die Produktgesamtfeuchte weitgehend kontinuierlich 
zumindest im Sekundenbereich, beruhrungslos mittels 
elektromagnetischer Strahlung im Hochfrequenz- Oder 
Mikrowellenbereich durch Auswertung der Dampfung 
als MaB fur diese Produktgesamtfeuchte gemessen und 
unter Berticksichtigung der Produkttemperatur uber ei- 
nen Regelkreis durch Verandern der Spruhrate und/ 
oder der Gastemperatur und/oder des Volumenstromes 
in einem vorgebbaren Bereich gehalten wird. 
[0021] Der Erfindung Hegt die Erkenntnis zugrunde, 
daB die Produktgesamtfeuchte und damit sowohl die 
Oberflachenfeuchte als auch die Feuchte, die im Pro- 
duktinneren in den Kapillaren oder den Hohlraumen ei- 
nes Granulatkorns vorliegt, eine Sen lusse I information 
ist, uber die eine exakte Beeinflussung des jeweiligen 
Prozesses moglich ist. 

[0022] Aus der EP-A-0 403 820 ist zwar ein Verfahren 
zur Trocknung einer Schuttung bekannt, in der eine 
elektromagnetische Strahlung eingesetzt wird, um die 
Schuttung zu trocknen und deren Feuchte zu messen. 
Die elektromagnetische Strahlung wird dabei fur die 
Trocknung der Schuttung eingesetzt, wobei die Mikro- 
welleneinrichtung als aktive Trocknungseinrichtung 
dient, wahrend die reflektierte Leistung nur gemessen 
wird, um das Ende des Trocknungsprozesses festzu- 
stellen. Es ist aber kein Hinweis enthalten, daB die elek- 
tromagnetische Strahlung nur zum Messen eingesetzt 
wird und daB diese Messung zur Regelung der Produkt- 
gesamtfeuchte durch Verstellen der Spruhrate benutzt 
wird. 

[0023] Das erfindungsgemaBe Verfahren bzw. die 
entsprechende MeBeinrichtung bilden eine Erganzung 
eines konventionellen Prozesses, bei dem die Trock- 
nung nicht durch die Mikrowellenstrahlung beeinfluBt 
wird, so daB MeBdaten uber die tatsachlich gerade vor- 
handene Produktgesamtfeuchte zur Verfugung, die so- 
mit unmittelbar als prozeBbegleitende MeBgroBe zur 
Regelung des gerade ablaufenden Prozesses, also "on- 
line", verwendet werden konnen. 
[0024] Die erfindungsgemaBe Einrichtung ermoglicht 
es, die Produktfeuchte innerhalb sehr enger Grenzen 
genau und reproduzierbar zu messen. Durch das kon- 
tinuierliche on-line Erfassen der Produktfeuchte erhalt 
man zum Beispiel bei einem GranulationsprozeB eine 
reproduzierbare KorngroBenverteilung, wobei die Pro- 
duktgesamtfeuchte praktisch ein direktes MaB fur die 
KorngroBenverteilung ist. 



[0025] Nachfolgende Ausfuhrungen verdeutlichen 
die Zusammenhange zwischen Produktgesamtfeuchte 
und bestimmten Produkteigenschaften. 
[0026] Uber die Grenzflachenkrafte und den Kapillar- 

s druck an frei beweglichen Flussigkeitsoberflachen be- 
steht zwischen den Produkt-Kornern der erfordertiche 
Zusammenhalt fur die Granulatbildung aus mehreren 
Kornern. Dabei muB unterschieden werden, ob die 
Hohlraume zwischen einzelnen Kornern nur teilweise 

10 (Ausbildung von Fliissigkeitsbrucken zwischen den 
Kornern) oder vollstandig mit Flussigkeit ausgeftillt sind 
(Ausbildung kapillarer Haftkrafte). Ebenso konnen meh- 
rere Feststoffkorner mit einer vollstandigen Flussig- 
keitshaut umgeben sein, wodurch Oberflachenspan- 

« nungskrafte zu einer Anlagerung mehrererTropfen fuh- 
ren konnen. Als Folge dieser Mechanismen entsteht 
beim Feuchtgranulieren sowohl eine definierte Kornver- 
groBerung als auch eine definierte Zerkleinerung be- 
reits entstandener Granulate. Neben produktspezifi- 

20 schen Eigenschaften, wie zum Beispiel Benetzbarkeit, 
Porositat und Hygroskopizitat, geht ein wesentlicher 
EinfluB auf die Granulation vom absoluten Gehalt an 
Produktfeuchte aus. Die Produktfeuchte ergibt sich in- 
folge der eingestellten Spruhrate und der Trocknungs- 

25 leistung im Veriauf der Granulation. (Zwischen der Par- 
tikelgroBe, der Spruhrate und dem Partikel-(Kom). 
[0027] Fur das GroBenwachstum und damit auch fur 
die KorngroBenverteilung der Granulation, besteht fur 
eine Feuchtgranulation im wesentlichen uber die zum 

30 Austausch zur Verfugung stehende Partikeloberflache 
folgender funktionaler Zusammenhang: 
[0028] Die Granulation erfolgt durch Anhaften von 
noch nicht oder weniger stark granulierten Partikeln an 
der noch feuchten Partikeloberflache anderer meist gro- 
ss Berer Partikel. 

[0029] Je groBer die volumenbezogene Partikelober- 
flache (d.h. je kleiner die Partikel) desto groBer die 
Trocknungsleistung. Je groBer die Partikel, desto gerin- 
ger die volumenbezogene Partikeloberflache und desto 

40 kleiner wird die Trocknungsleistung. Gegen Ende der 
Granulation kommt es bei konstanter Spruhrate da- 
durch leichtzu einer Oberfeuchtung des Produkts, was 
zu unkontrollierter Agglomeration und ProzeBabbruch 
fuhren kann. Die Produktgesamtfeuchte stellt damit ei- 

45 nen wesentlichen Parameter zum Steuern und Regein 
eines Granulationsprozesses dar. Aufgrund des darge- 
stellten Zusammenhangs resultiert ein reproduzierbarer 
Granulationsmechanismus. Die Produktfeuchte ist 
demnach ein direktes MaB. Das produktbezogene Er- 

so gebnis kann uber die KorngroBenverteilung charakteri- 
slert werden. 

[0030] Es besteht auch die Moglichkeit, daB uber die 
Messung der Produktgesamtfeuchte bei einem Granu- 
NerungsVCoating-ProzeB die maximal zulassige Pro- 
55 duktfeuchte fur das Auf rechterhalten einer stabilen und 
homogenen Verwirbelung, und/oder eine vorgebbare, 
konstante Produktgesamtfeuchte geregelt und/oder der 
Granulationsendpunkt bestimmt wird. 
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[0031] Weiterhin besteht die Mogtichkeit, daB uber 
die Messung der Produktgesamtfeuchte bei einem 
TrocknungsprozeB das ProzeBende beim Trocknen auf 
einen gewunschten Endfeuchtegehatt bestimmt wird. 
Diese Moglichkeit ist insbesondere dann anwendbar, 
wenn die Trocknung die letzte Phase eines Granulati- 
onsprozesses zum Erreichen einervorgegebenen End- 
feuchte darstellt. 

[0032] SchlieBlich kann durch die Messung der Pro- 
duktgesamtfeuchte ein vorbestimmbarer Feuchtever- 
lauf uber eine direkte Korrelation von Spruhrate und 
Produktfeuchte geregelt werden. 
[0033] Besondere Vorteile ergeben sich auch beim 
Einsatz im Rahmen des sogenannten "Scale-up". Dabei 
wird bei einer Kalibrierung im Rahmen eines im Labor- 
maBstab eingestellten Prozesses und darauf basieren- 
der Anpassung des Verfahrens auf einen tatsachlichen 
ProduktionsmaBstab, die Einstellung der Spruhrate 
ausschlieBlich uber die Messung der Produktgesamt- 
feuchte als apparateunabhangige GroBe vorgenom- 
men. 

[0034] Insbesondere bei diesem Scale-up steht mit 
dermittels elektromagnetischer Strahlung gemessenen 
Produktgesamtfeuchte eine apparate-unabhangige 
GroBe zur Verfugung, die als MaB die Ubertragungung 
der ProzeBbedingungen vom KleinmaBstab zum 
GroBmaBstab ermoglicht 

[0035] Die Erfindung betrifft auch einen lufttechni- 
scher Apparat, insbesondere eine Wirbelschichtappa- 
ratur mit einem Behalter und einem DichtverschluB, der 
ein in eine Behalterwand-Offnung einsetzbares Ver- 
schluGteil aufweist, wobei zur ProzeBsteuerung ein Re- 
gelkreis zumindest mit einem Temperatursensor sowie 
Mitteln zur Anderung der Spruhrate und/oder der Ga- 
stemperatur und/oder des Volumenstromes vorgese- 
hen ist. 

[0036] Dieser Apparat ist dadurch gekennzeichnet, 
daB in den DichtverschluB ein Mikrowellensensor als 
Feuchtesensor integriert ist, der uber elektrische Kabel 
mit einer Auswerteeinrichtung als Teil der ProzeBsteue- 
rung verbunden ist, daB der DichtverschluB einen durch 
einen Tragerkorper gebildeten Sensorhalter aufweist 
und daB der Tragerkorper oder der Feuchtesensor fur 
einen totraumfreien AbschluB zu der Behalterwand et- 
wa Innenwand-bundig angeordnet ist. 
[0037] Mit einem solchen lufttechnischen Apparat 
laBt sich das Verfahren besonders gut durchfuhren, weil 
bei Verwendung eines Mikrowellensensors unterande- 
rem spezielle Probennahmevorrichtungen mit direktem 
Eingriff in das Wirbelbett Oder Abdeckungen nicht erfor- 
derlich sind. 

[0038] Der Einsatz des Mikrowellensensors in Verbin- 
dung mit dem DichtverschluB in totraumfreier Anord- 
nung hat den wesentlichen Vorteil, daB die Anlage und 
die eingesetzten Komponenten-Dichtverschlusse, Sen- 
soren - leicht reinigbar sind, was auch in geschlossen 
Zustand der Anlage moglich ist. 
[0039] In Verbindung mit dem vorgesehenen Dicht- 



verschluB laBt sich der Sensor auf einfache Weise 
nachtraglich noch nachrusten. 

[0040] ZweckmaBigerweise weist der Tragerkorper 
eine Hdhlung zur Aufnahme des Mikrowellensensor auf 
5 und ist vorzugsweise als mit der Behalter-lnnenwand et- 
wa bundig abschlieBende Schutzkappe fur den Sensor 
ausgebildet, die vorzugsweise aus Polytetrafluorathy- 
len (PTFE) besteht. 

[0041] Der Sensor ist dadurch gut geschutzt unterge- 
10 bracht und durch den bundig mit der BehSlterinnenseite 

abschlieBenden Tragerkorper wird die Behalterinnen- 

wand praktisch kontinuierlich fortgefuhrt, ohne daB sto- 

rende Teile ins Behalterinnere ragen. 

[0042] Um den Mikrowellensensor bedarfsweise 
15 leicht auswechseln zu konnen, ist ein I6sbarer Deck- 

flansch zum losbaren Halten des Mikrowellensensors 

vorgesehen. 

[0043] Der Sensor, der zum Beispiel als Planarsen- 
sors ausgebildet sein kann, laBt sich wandbiindig in der 
20 Behalterwand in gleicher Weise wie ein Bullauge mon- 
tieren. 

[0044] ZweckmaBigerweise ist der Mikrowellensen- 
sor, bezogen auf eine vorgegebene Ruhebett-Schuttho- 
he des jeweiligen Produktes innerhalb des Behalters, in 
25 einer Hone von etwa bis zum Zweifachen der Ruhebett- 
Schiitthohe, vorzugsweise am oberen Randbereich des 
Ruhebettes innerhalb von dessen Ruhebett-Schutthd- 
he, angeordnet. 

[0045] Zusatzliche Ausgestaltungen der Erfindung 
30 sind in den weiteren Unteranspruchen aufgefuhrt. 
Nachstehend ist die Erfindung mit ihren wesentlichen 
Einzelheiten anhand der Zeichnungen noch naher er- 
lautert. 

[0046] Es zeigt: 

35 

Fig. 1 eine Seitenansicht einer Wirbelschichtappa- 
ratur mit einem DichtverschluB sowie einem 
Mikrowellensensor und 

40 Rg.2 eine Schnittdarstellung der Behalterwand 
entsprechend dem Bereich "X" in Figur 1 , mit 
einem DichtverschluB und einem Sensor. 

[0047] Fig. 1 zeigt als lufttechnischen Apparat eine 
45 Wirbelschichtapparatur 24, bestehend im wesentlichen 
aus einem Oberteil mit einem Filtergehause 25 sowie 
einem Materialbehalter 26 und einem Unterteii 27, bei 
dem sich auch eine Luftzufuhr28 befindet. An dem Un- 
terteii 27 erkennt man noch AnpreBzylinder 29 zum Ver- 
so schlieBen der Anlage, wobei der Materialbehalter 26 ge- 
gen das Filtergehause 25 gepreBt wird. Die bei der Luft- 
zufuhr28 zugefuhrte Luft gelangt uber das Unterteii und 
einen Sieb- Oder Anstromboden 30 in den Materialbe- 
halter 26 sowie das Filtergehause 25. Bei entsprechen- 
55 dem Luftdurchsatz bildet sich in dem Materialbehalter 
und dem Filtergehause ein Wirbelbett aus dem im Be- 
halter befindlichem, zu behandelnden Material. 
[0048] Im oberen Bereich des FiltergehSuses 25 be- 
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finden sich strichliniert angedeutete Filter 31 , auf deren 

Reingasseite sich eine 

[0049] Abluftfuhrung 32 befindet. 

[0050] An dem Materialbehalter 26 ist ein Dichtver- 

schiuB angeordnet, der einen Tragerkorper 12 als Teil 

eines Sensorhalters aufweist. 

[0051] In dem AusfOhrungsbeispiel nach Fig. 2 ist der 

Tragerkorper 12 mit einem als Mikrowellensensor aus- 

gebildeten Feuchtesensor 33 verbunden. 

[0052] Im Ausfuhrungsbeispiel gemaB Fig. 2 welst 

der Tragerkorper 12 des Dichtverschlusses 1 eine Auf- 

nahmedffnung 34 auf, in die der Feuchtesensor 33 von 

der AuBenseite her eingesetzt ist. 

[0053] Der Sensor weist einen Befestigungsflansch 

35 auf, an dem er durch den losbaren Deckflansch 7 

gehalten ist. 

[0054] Der Tragerkorper 12 bildet fur den Sensor 33 
eine Schutzkappe und ist zur Behalterinnenseite 36 hin 
dicht geschlossen. Gut zu erkennen ist in Fig. 2 auch, 
daB die Innenseite des Tragerkorpers etwa bundig mit 
der Behalterinnenseite 36, d.h. mit dieser im wesentli- 
chen fluchtend abschlieBt. Die Behalterinnenwand ist 
dadurch praktisch kontinuierlich fortgefuhrt, ohne da3 
storendeTeile ins Behalterinnere ragen. Bei dem Mikro- 
wellen- Feuchtesensor 33 ist ein Temperatursensor an- 
geordnet. Der Oder die Sensoren sind uber elektrische 
Kabel 37 mit einer Auswerteeinrichtung 38 verbunden, 
die Teil einer ProzeBsteuerung ist. 
[0055] Mit dem Feuchtesensor konnen Granulations-, 
Agglomerations-, Pelletisierungs-, Instantisierungs-, 
Coating- und Trocknungsprozesse in einer Wirbel- 
schicht oder in einem sogenannten Eintopfgranulator 
uberwacht werden. Die Produktfeuchte stellt eine wich- 
tige ProzeBgroBe dar. Sie dient zur Uberwachung bei- 
spielsweise der maximal zulassigen Produktfeuchte fur 
ein Auf rechterhalten einer stabilen und homogenen Ver- 
wirbelung, oder einer geeigneten konstanten Feuchte 
fur gleichmaBige Granulation oder als MaB fur das Pro- 
zeBende beim Trocknen auf einen gewunschten End- 
feuchtegehalt. Mit Hilfe des Mikrowellen-Feuchtesen- 
sors 33 ist eine Online- Produktfeuchtemessung mog- 
lich, durch die unter anderem eine hdhere Spruhrate 
und dadurch ein erhohter Durchsatz moglich ist. 
[0056] Ein geeigneter Sensor kann in Form eines 
Planarsensors mit einem PTFE-AbschluB ausgebildet 
sein, der sich wandbundig in der Behalterwand derWir- 
belschichtapparatur in gleicher Weise wie ein Bullauge 
montieren laBt. Dies ermoglicht sehr einfach eine Nach- 
rustung bestehender Anlagen. Spezielle Probennah- 
mevorrichtungen oder Abdeckungen sind nicht erfor- 
derlich. Der Sensor kann uber Standardf lansche wie sie 
auch fur Bullaugen und Spruhdusenhalterungen ver- 
wendet werden, leicht integriert werden. Daraus ergibt 
sich ein wesentlicher Vorteil des Sensors: Aufgrund der 
schwierigen Reinigbarkeit groBer Wirbelschichtanlagen 
und der Tatsache, daB in der Pharmazie teilweise hoch- 
wirksame, gesundheitsgefahrdende Substanzen verar- 
beitet werden ist es wichtig, die Anlagen inklustve deren 



gesamter Zusatzkomponenten moglichst vollstandig 
automatisch und geschlossen zu relnigen (Cleanlng-ln- 
Place, CIP-Reinigung). Die Anlage und die eingesetz- 
ten Komponenten mussen moglichst totraumfrei und 

5 leicht reinigbar sein. Aus diesem Grund scheiden samt- 
liche Sensoren, die direkt in das Wirbelbett gebracht 
werden mussen und die uber Diffusion von Wasser- 
dampf den Produktfeuchtegehalt bestimmen, aus. Der 
beruhrungslos messende Mikrowellensensor kann uber 

10 ein spezielles Dichtsysteme mit der Behalterwand to- 
traumfrei abgedichtet werden und kann durch die Ab- 
deckung mit einer Teflon kappe ohne Ecken und Kanten 
ahnlich wie ein Bullauge vollstandig gereinigt werden. 
[0057] Bei der Messung der Produktgesamtfeuchte 

15 mittels elektromagnetischer Strahlung Im Hochfre- 
quenz- oder Mikrowellenbereich ist eine bestimmte Ein- 
dringtiefe der Strahlung in die Wirbelschicht vorhanden 
und in Abhangigkeit der Produktfeuchte stellt sich eine 
feuchteabhangige Resonanzfrequenz und eine ent- 

20 sprechende Dampfung der Strahlung ein. 

[0058] Die Feuchte wird uber einen im Bereich der 
Hochfrequenz kleiner als 100 MHz oder auch im Mikro- 
wellenbereich arbeitenden Sensor gemessen. Dadurch 
wird eine geeignete Eindringtiefe in die Wirbelschicht er- 

25 reicht. Es wird die tatsachliche Feuchte eines Partikels 
auf der Partikeloberflache und im Inneren des Partikels 
gemessen (wichtig fur Granulationsprozesse). Das 
MeBsignal ist im wesentlichen nur vom Feuchtegehalt 
der Partikel und der Produkttemperatur abhangig. Es 

30 kann sich z.B. bei hohen Temperaturen und geringer 
Produktefeuchte eine hdhere Dampfung ergeben als 
bei der gleichen Produktfeuchte und einer niedrigeren 
Temperatur. Dieser EinfiuB kann jedoch dadurch kom- 
pensiert werden, indem bei bei verschiedenen Tempe- 

35 raturen (z.B. 20 °C, 40 °C, 60 °C und 80 °C) eine Kali- 
brierkurve hinterlegt wird, auf die wan rend der Messung 
in Abhangigkeit der gemessenen Produkttemperatur 
entsprechend zugegriffen wird. Dafur kann eine ent- 
sprechend Regelung entwickelt werden. 

40 [0059] Andererseits kann beim Trocknen der EinfiuB 
der Temperatur insofern vernachlassigt werden, daB le- 
diglich eine 2-Punkteichung durchgefuhrt wird (charak- 
terisiert Ausgangsfeuchte und gewiinschte Endfeuch- 
te), so daB das am Ende gemessene Signal unabhangig 

45 von der Temperatur immer den gewunschten Endwert 
detektiert. Beim Granulation ist dagegen mit einer na- 
hezu konstanten Temperatur (Kuhlgrenztemperatur) zu 
rechnen. DerTemperatureinfluBkann dadurch vernach- 
lassigt werden und es wird dadurch eine Eichung mit 

so mehreren Punkten moglich, z.B. mitfunf Referenzpunk- 
ten. 

[0060] Ein direkter EinfiuB der KorngrdBen in dem fur 
Wirbelschichtprozesse typischen Bereich von 0,2 mm 
bis 20 mm ist nicht zu erwarten. Jedoch fuhrt eine un- 
55 terschiedliche KomgroBe oder eine unterschiedliche 
Verteilung derselben zu einer veranderten Schuttdichte 
in der Wirbelschicht, welche einen EinfiuB auf das 
MeBsignal hat. Der EinfiuB einer unterschledlichen 
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Dichte kann jedoch im Rahmen einer geeigneten Kali- 
brierung und durch gleichzeltiges Erfassen der Reso- 
nanzfrequenz und der Dampfung kompensiert werden. 
[0061] Die Resonanzfrequenz bezieht sich auf die ge- 
samte Wirbelschicht bzw. auf Teile derselben und nicht 
auf ein einzelnes Partikel. Aufgrund der guten Durchmi- 
schung in einer Wirbelschicht ist dieser Summenpara- 
meter reprasentativ fur die Produktfeuchte. Ein be- 
stimmter Schichtaufbau (typisch fur Wirbelschichten) 
auf dem Sensor kann aufgrund der Eindringtiefe der 
Strahlung in bestimmten Grenzen to leriert werden. Dies 
stellt einen wesentlichen Unterschied zu den anderen 
Verfahren dar. 

[0062] Durch die Eindringtiefe der elektromagneti- 
schen Strahlung in das Produkt kann zwischen einer 
"feuchten Granulation" und einer "trockenen Granulati- 
on" wahrend des Prozesses unterschieden werden. 
[0063] Zum Kalibrieren eines mit elektromagneti- 
schen Wellen arbeitenden MeBfuhlers ist prinzipiell eine 
2-Punkt- oder Mehrpunkt, zum Beispiel 5-Punkt-Ei- 
chung moglich. Kalibriert wird direkt in der ProzeBanla- 
ge mit realem Produkt und realistischen ProzeBbedin- 
gungen, wobei diese miissen noch nicht optimiert sein 
miissen. Es wird eine MeBkurve wahrend des Prozes- 
ses aufgenommen und gegen eine genaue offline-Re- 
ferenz (z.B. Trockengewichtsbestimmung uber Waage) 
abgeglichen. Somit ergibt sich eine Korrelation zwi- 
schen elektronischen MeBsignal und der offline gemes- 
senen Produktfeuchte. Die wahrend des tatsachlichen 
Prozesses dann online gemessenen Produktfeuchten 
ergeben sich aufgrund dieser Kalibrierkurve. 
[0064] Beim Scale-up kann man sich jeweits an der 
bereits ermittelten Kalibrierkurve orientieren und diese 
in einem ersten KalibrierprozeB uberprufen und gege- 
benfalls neu hinterlegen. Ein zusatzlicherKalibrier-oder 
statistischer Interpretationsaufwand ist nicht erforder- 
lich. 

[0065] Kurz zusammengefaBt ergeben sich folgende 
wesentlichen Vorteile des Verfahrens: 

hohere Spruhrate und dadurch erhohter Durchsatz 
ProzeB ubertragbar nahezu unabhangig von der 
Zuluftbedingungen (gut geeignet fur Scale-up) 
ideale Ubertragung ermittelter Laborprozesses auf 
eine ProzeBanlagen 
gute Reinigbarkeit bei CIP-Prozessen 



Pate ntansp ruche 

1. Verfahren zum Uberwachen und/oder Steuern und 
Regeln eines Granulations-, Agglomerations-, In- 
stantisierungs-, Coating- und Trocknungsprozes- 
ses in einer Wirbelschicht oder einer bewegten 
Schuttung durch Bestimmung der Produktfeuchte, 
dadurch gekennzeichnet, daB zumindest wah- 
rend eines ProzeBabschnittes die Produktgesamt- 
feuchte weitgehend kontinuieriich zumindest im Se- 



kundenbereich bertihrungslos mittels elektroma- 
gnetischer Strahlung im Hochfrequenz- oder Mfkro- 
wellenbereich durch Auswertung der Dampfung als 
MaB fur diese Produktgesamtfeuchte gemessen 
5 und unter Berucksichtigung der Produkttemperatur 
uber einen Regelkreis durch Verandern der 
Spruhrate und/oder der Gastemperatur und/oder 
des Volumenstromes in einem vorgebbaren Be- 
reich gehalten wird. 

10 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB uber die Messung der Produktge- 
samtfeuchte bei einem GranulierungsVCoating- 
ProzeB die maximal zulassige Produktfeuchte fur 
*s das Aufrechterhalten einer stabilen und homoge- 
nen Verwirbelung, und/oder eine vorgebbare, kon- 
stante Produktgesamtfeuchte geregelt und/oder 
der Granulationsendpunkt bestimmt wird. 

20 3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB uber die Messung der Produktge- 
samtfeuchte bei einem TrocknungsprozeB das Pro- 
zeBende beim Trocknen auf einen gewunschten 
Endfeuchtegehalt bestimmt wird. 

25 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB uber die Messung der 
Produktgesamtfeuchte bei einem Granulierungs- 
prozeB eine mit der Produktgesamtfeuchte etwa 
30 korrelierende, reproduzterbare KorngroBenvertei- 
lung durch Verandern der Spruhrate und/oder der 
Gastemperatur und/oder des Volumenstromes in 
einem vorgebbaren Bereich gehalten wird. 

35 5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, da- 
durch gekennzeichnet, daB uber die Messung der 
Produktgesamtfeuchte ein vorbestimmbarer 
Feuchteverlauf uber eine direkte Korrelation von 
Spruhrate und Produktfeuchte geregelt wird. 

40 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB bei einer Kalibrierung 
im Rahmen eines im LabormaBstab eingestellten 
Prozesses und darauf basierender Anpassung des 
45 Verfahrens auf einen tatsachlichen Produktions- 
maBstab, die Einstellung derSprfihrate unter Zuhtl- 
fenahme von MeBwerten der Produktgesamtfeuch- 
te als apparateunabhangige GroBe erfolgt. 

so 7. Lufttechnischer Apparat, insbesondere Wirbel- 
schichtapparatur, mit einem Behalter und einem 
DichtverschtuB (1), der ein in eine Behalterwand- 
Offnung einsetzbares VerschluBteil (2) aufweist, 
wobei zur ProzeBsteuerung ein Regelkreis zumin- 

55 dest mit einem Temperatursensor sowie Mitteln zur 
Anderung der Spruhrate und/oder der Gastempe- 
ratur und/oder des Volumenstromes vorgesehen 
ist, zur Durchfuhrung des Verfahrens nach einem 
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stable and homogeneous fluidisation and/or a pre- 
determined constant total product moisture content 
is regulated and/or the end point of granulation is 
determined. 

5 

3. Process according to claim 1, characterised In 
that by measuring the total product moisture con- 
tent in a drying process the end of the process is 
determined when the drying produces a desired fi- 

10 nal moisture content. 

4. Process according to one of claims 1 to 3, charac- 
terised in that, by measuring the total product 
moisture content in a granulation process, a repro- 

'5 ducible particle size distribution correlating approx- 
imately with the total product moisture content is 
maintained within a predetermined range by vary- 
ing the spray rate and/or the gas temperature and/ 
or the volumetric flow. 

20 

5. Process according to one of claims 1 to 4, charac- 
terised in that, by measuring the total product 
moisture content, predetermined moisture charac- 
teristics are regulated by direct correlation of the 

25 spray rate and product moisture content. 

6. Process according to one of claims 1 to 5, charac- 
terised in that, by calibrating within the scope of a 
process set up on a laboratory scale and adapting 

30 the process based thereon to an actual production 
scale, the spray rate is adjusted with the aid of 
measurements of the total product moisture content 
as a parameter independent of the apparatus. 



der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzelchnet, 

daB in den DichtverschluB ein Mikrowellensensor 
ais Feuchtesensor (33) integriert ist, der uber elek- 
trische Kabel (37) mit einer Auswerteeinrichtung 
(38) als Teil der ProzeBsteuerung verbunden ist, 
daB der DichtverschluB (1) einen durch einen Tra- 
gerkorper (12) gebildeten Sensortialter aufweist 
und daB der Tragerkorper (12) oder der Feuchte- 
sensor fur einen totraumfreien AbschluB zu der Be- 
halterwand etwa Innenwandbundig angeordnet ist. 

8. Lufttechnischer Apparat nach Anspruch 7, dadurch 
gekennzelchnet, daB der Tragerkorper (12) eine 
Hdhlung (34) zur Aufnahme des Mikrowellensensor 
(33) aufweist und vorzugsweise als mit der Behal- 
ter-lnnenwand etwa biindig abschlieBende Schutz- 
kappe fur den Sensor ausgebildet ist, die vorzugs- 
weise aus Polytetrafluorathylen (PTFE) besteht. 

9. Lufttechnischer Apparat nach Anspruch 7 oder 8, 
dadurch gekennzelchnet, daB ein losbarer Deck- 
flansch (7) zum losbaren Halten des Mikrowellen- 
sensors (33) vorgesehen ist. 

10. Lufttechnischer Apparat nach einem der Anspruche 
8 bis 9, dadurch gekennzeichnet,daB der Mikro- 
wellensensor (33), bezogen auf eine vorgegebene 
Ruhebett-Schutthohe des jeweiligen Produktes in- 
nerhalb des Behalters (25,26), in einer Hone von 
etwa bis zum Zweifachen der Ruhebett-Schuttho- 
he, vorzugsweise am oberen Randbereich des Ru- 
hebettes innerhalb von dessen Ruhebett-Schuttho- 
he, angeordnet ist. 



Claims 

1 . Process for monitoring and/or controlling and regu- 
lating a granulation, agglomeration, instantisation, 
coating and drying process in a fluidised bed or a 
moving load by determining the moisture content of 
the product, characterised in that the total mois- 
ture content of the product is measured substantial- 
ly continuously during at least one section of the 
process, at least for some seconds, in contact-free 
manner, by electromagnetic radiation in the high 
frequency or microwave range, by evaluating the at- 
tenuation as a measurement of this total product 
moisture content, and is maintained within a prede- 
termined range taking account of the product tem- 
perature via a regulating circuit by varying the spray 
rate and/or the gas temperature and/or the volumet- 
ric flow. 

2. Process according to claim 1, characterised In 
that by measuring the total product moisture con- 
tent in a granulation/coating process, the maximum 
permitted product moisture content for maintaining 



35 7. Industrial air equipment, particularly fluidised bed 
apparatus, having a container and a sealing closure 
(1 ) which comprises a closure member (2) adapted 
to be inserted in an opening In the container wall, 
wherein for process control a regulating circuit Is 

*o provided having at least a temperature sensor and 
means for varying the spray rate and/or the gas 
temperature and/or the volumetric flow, for carrying 
out the process according to one of claims 1 to 6, 
characterised in that integrated in the sealing clo- 

45 sure is a microwave sensor as moisture sensor 

(33) , which is connected via electric cables (37) to 
evaluating means (38) as part of the process con- 
trol, in that the sealing closure (1 ) has a sensor hold- 
er formed by a carrier body (1 2) and in that the car- 

50 rier body (12) or the moisture sensor is arranged 
substantially flush with the inner wall to meet the 
container wall with no dead space. 

8. Industrial air equipment according to claim 7, char- 
ts acterlsed in that the earner body (1 2) has a recess 

(34) for accommodating the microwave sensor (33) 
and is preferably constructed as a protective cap, 
preferably made of potytetrafluoroethylene (PTFE), 
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for the sensor, ending substantially flush with the 
inner wall of the container. 

9, Industrial air equipment according to claim 7 or 8, 
characterised in that a releasable covering flange 
(7) is provided for releasably holding the microwave 
sensor (33) . 

10. Industrial air equipment according to one of claims 
8 and 9, characterised In that the microwave sen- 
sor (33) is arranged, relative to a given bulk height 
of the product in a stationary bed inside the contain- 
er (25, 26), at a height of up to about twice the bulk 
height of the stationary bed, preferably at the upper 
edge region of the stationary bed within the bulk 
height thereof. 



Revendications 

1 . Proc6d6 pour controler et/ou commander et rdguler 
un processus de granulation, d'agglomeration, 
d'instantaneisation, de revetement et de sechage 
dans une couche fluidisee ou dans un lit fluidise par 
determination de I'humidite du produit, caracterise 
en ce qu'au moins pendant un segment du proces- 
sus, I'humidite totale du produit est mesur6e large- 
ment en continu, au moins dans la gamme des se- 
condes, et sans contact au moyen d'un rayonne- 
ment 6lectromagn6tique dans la gamme des hau- 
tes frequences ou des micro-ondes, par analyse de 
I'affaiblissement en tant que mesure de cette humi- 
dite totale du produit, et maintenue dans une gam- 
me predefine, en tenant compte de la temperature 
du produit, par le biais d'un circuit de regulation, par 
modification de la Vitesse de pulverisation et/ou de 
la temperature du gaz et/ou de recoupment volu- 
metiique. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en 
ce que Ton regule, par la mesure de I'humidite to- 
tale du produit lors d'un processus de granulation / 
revetement, I'humidite maximale autorisee du pro- 
duit pour le maintien d'un tourbillonnement stable 
et homogene, et/ou une humidity totale du produit 
constante et predefinie, et/ou en ce que I'on deter- 
mine le point final de granulation. 

3. Procede selon la revendication 1, caracterise en 
ce que, par la mesure de I'humidite totale du produit 
lors d'un processus de sechage, on determine la fin 
du processus de sechage sur une teneur en humi- 
dity finale souhaitee. 

4. Procede selon Tune des revendications 1 a 3, ca- 
racterise en ce que, par la mesure de I'humidite 
totale du produit, lors d'un processus de granula- 
tion, on maintient dans une gamme predeterminee 



une repartition granulometrique reproductible, ap- 
proximativement en correlation avec I'humidite to- 
tale du produit, par modification de la Vitesse de pul- 
verisation et/ou de la temperature du gaz et/ou de 
5 Pecoulement votumetrique. 

5. Procede selon Tune des revendications 1 a 4, ca- 
racterise en ce que, par la mesure de I'humidite 
totale du produit, on regule une evolution de I'humi- 

10 dite pouvant etre predeterminee par une correlation 
directe entre Vitesse de pulverisation et humidite du 
produit. 

6. Procede selon I'une des revendications 1 a 5, ca- 
racterise en ce que, lors d'un etalonnage dans le 
cadre d'un processus determine a I'echelle de labo- 
ratoire, et d'une adaptation, basee surcelui-ci, du 
processus a une echeile de production reelle, le re- 
glage de la vitesse de pulverisation se produit au 
moyen des valeurs mesurees de I'humidite totale 
du produit en tant que grandeur independante de 
I'appareil. 

Appareil aeraulique, en particulier appareil a cou- 
che fluidisee, comportant un reservoir et une ferme- 
ture etanche (1 ), qui pr6sente un element de ferme- 
ture (2) ins6rable dans une ouverture de la paroi du 
reservoir, dans lequel est prevu, pour la commande 
de processus, un circuit de regulation comportant 
au moins un capteurde temperature et des moyens 
de modification de la Vitesse de pulverisation eVou 
de la temperature du gaz et/ou de I'ecoulement vo- 
lumetrique, afin de realiser le procede selon I'une 
des revendications 1 a 6, caracterise en ce qu'est 
integre dans lafermeture etanche un capteur micro- 
ondes en tant que capteur d'humidite (33), lequel 
est relie par des cables electriques (37) a un dispo- 
sitif d'interpretation (38) en tant qu'eiement de la 
commande de processus, en ce que la fermeture 
etanche (1) presente un support de capteur forme 
par un corps de support (12), et en ce que le corps 
de support (12) ou le capteur d'humidite est dispo- 
se, pour une fermeture exempte d'espace nuisible, 
contre la paroi du reservoir de facon approximati- 
vement affleurante a la paroi interieure. 

Appareil aeraulique selon la revendication 7, carac- 
terise en ce que le corps de support (12) presente 
un creux (34) destine a loger le capteur micro-on- 
des (33) et est de preference concu en tant que ca- 
pot de protection du capteur, fermant d'une facon 
approximativement affleurante a la paroi interieure 
du reservoir, et qui se compose de preference de 
polytetrafluoroethylene (PTFE). 

9. Appareil aeraulique selon la revendication 7 ou 8, 
caracterise en ce qu'est pr6vue une bride de re- 
couvrement amovible (7) permettant de maintenir 
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